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(54) Process of manufacture of collagen hydrolysate lightly colored 

(57) The invention relates to the manufacture of collagen hydrolysate 
lightly colored from animal raw material, which may be used for the 
manufacture of composition for body care. According to the invention 
process, the use of two different strong bases like alkali- and earth alkaline 
hydroxides under normal pressure and at a temperature between 70 and 
100°C is characterizing, according to which the raw material is hydrolyzed 
up to the wished hydrolysis grade and the reaction mixture is purified in a 
known way. 
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Yerfaarea zur Herstellaag scav7aca ge farbter 
Kollagennydrolysate 

Anweadungsgebiet der 5r fiaduag 

Die Sriiaduaz betrifft die Herstelluag von Hydrolysatea aus 
Jcollagenaaltt-gea tieriscaea Roaatoifea -.vie z. 3. Caromleder- 
abfallen. Die erf indungsgenaS au 3 die.sea Roasxoffen aerge- 
atelltea *a3rigea Pepxidlosuagea siad geeigaet zur 3orma- 
lieruag voa aautacaoaeadea 77asch- uad Reiaiguagsaix tela so- • 
wie ■ zur Herstelluag von ?eiai:os£ietika. 

nh^teri^ik der bel r^ntea tecarHfiohea Losuagea 
Aa Kollegeaaydroiysate, die zur Herstelluag voa -brperpfle- 
--nitteia 7erv;eaduag fiadea, werdea bestiaaxe ^i^s.or 
l-ruagea gesteilt. Gewuascat werdea >oazeatrierte Losuagea, 
die -erucaice siad uad eiae aelle Jarbe besitzea. Eelle, d. 
a. aur acawaca gefarbte Hydrolyaata siad aus dea zur 7erfu- 
guag steaeadea Hoaaxoff ea aur ai~. eiaea betracatiicaea wa- 

aiseaea Au.f-.7aad zu eraalten. _ 

•t „^-v,--^ a.uf unterscaxea- 

v 3 c-iot eiae ?.eiae voa /erfaarea, - L 

t. = .... „„_.~>4- =us C'irocilsderabfallea, ids aaupt- 

licae ,ieis3 versuca« ..^j.-., --^ ^ — 

s*calica als Roast off verTvendet .verdea, aelle Hollagenayxrc- 
lyaate zu eraalten. Keben dea Roastoffen beatiaaea die a„- 
drolyaebedia=ungea die Parbuag der Hydro lysate. -ir.e aoae 
Baeizi-a- ier ve-.veadetea Alkalies uad hone .lydrclysexenipe- 



ra-jLrea fuaren zu dualiei gefarbtea Hydroiysa .en . la eiaxgea 



«ni - • ~ «-;--»--> ^-r**^ "' 0 ^n z s xat v 5 rvv e nc. 3 "S mj^cl 



— /-A .'A 



■vird^die Hydrolyse unter Druck bei Temperature, zwiachen 



C und 145 C durchgef iifcrt , um eLie ausreichend kurze 
Hydro lysezeit zu erreichen. So v.drd in der DD-PS 968 127^ 
vorgeschlagen, das Chronleder bei einem Druck vc^2,5 atu 
zu hydro lysieren. Verfafcrer. dieser Art geben dunkle ' Hydro- 
lyaate, die fur kosmetische Anwendungea unge eigne t sind. Um 
eine Qualitatsverbesserung zu erzielen, miissen die Hydroly- 
sate aufwendigen Heinigungsoperationen unterworfen ^verden. 
In anderen 7erfahren wird zu diesem Zweck der 3insatz von 
Alkalien veraiedea und die Hydrolyse nit ^aser unter hohem 
Druck durchgefuhrt. So wird in der HE-PS 1 000 333 vorge- 
schlagen, das Chromleder nit Nasser bei 180 °C und 12 atii 
zu hydrolysieren. Obwohl dieses Yerfaaren vernal tnismaSig 
helle Zollagenhydrolysate ergibt, stent seiner Anwendung^der 
hohe technische Aufwand eines Druckverfahrens gegeniiber. 
Auch die Behandlung der dunklen Spaltprodukte lit Oxydations- 
uad Reduktionsbleichaitteln wird als ergebnisloa bsv/. unbe- 
friedigend beschrieben (DD-PS 6884). 

Ziel der DrxindurLg 

Ziel der Drfindung ist es , ohne grocen Aufwand -.vie hohe Tea- 
peraturen -und erhbhten Druck durch Hydrolyse von Chromleder- 
abf alien helle Zollagenhydrolysate herzust ellen. 

Darle^ar^ des 7esens der Srfindung; 

Das -Jesen der Drfindung liegt in der gleichzeitigen Anwendung 
vcn zvzai Alkalien unterschiedlicher Basizitat bei der Hydro- 
lyse von Chromlederabfaller. sor/ie in der Anwendung vcn Oxyda- 
tionsmitteln in Gegenwart katalytischer -engen von Zrdalka- 
liionen r.ach der Hydrolyse zun Zvzecke der irrevers iblen Auf- 
hellun^. 

Die starkere 3a3e "::at den Zweck, die d-^rch ien C-erb^rozei er- 
folgte ^uerverr.etzung des Zollagens in einer ^ri^iarhydrclys e 
zu losen. Durch iiese Zainak^e v/ird das Leder .zit ./asser 
stark quelifahig. Der Grad der ^ellf aiiigkeit des ledsrs ist 



* baaa-i - von ier Heage der starker. 3aae, die aul eiae 'oe- 
sti^te^enge Leder eiawirkt. 3rf indungsgemaG werden 1 Z 
ois 10 ii eiaer s tardea 3ase, z. 3. llaxrvxahydroxid , als 
^rige Losung auf das Leder eisairfcen gelaaaea, v;ooex aas 
Leder v^rschieden stark quellfaixg v/ira * 

Diese neue Sigeaschaft des Caroinleders aacat es aun *oglich, 
dai3 die scawacae 3ase die nun frei vorliegeaden Zollagea- 
fib-xl^a acaoaaad zu Polypeptidea aydrolysierea ^aan. 
3riIad^ S sge fl a3 -,-ird nit 10 * bis 30 * eiaer sch^acasa 3ase, 
a . 3. Calciurahydroxid ia ?on voa ladustrieical^ das ^eder 
bei 70 °0 bis 1C0 °C hydro lysiert. 

Ohae die vorbereiteade 3iavnLr-uag der starkea 3ase a uf das 
Leder 1st die scawacae 3ase aicat ia der Lage , uater dea 

T . = . v^^-s > v,- P n ^vdrolvtisca ',7ixr3aci 

e-fiaduagsgenia^ea Hydrolase oedx-* -yarcw ^ 

. Z -Die ar-v-duagstecaniscaea Sigeascaatten der *ol- 

, . ^ v, s e. sicd ia voraus dared 7arxatxoa des 

laseruaYdroi-ysa-te lass en sica -ji ^ ^ 

SxLat^era-taisses der beiden 3asen eiastellea. Dadurca 
gelingt die Hydrclyse des Leders irucklos bei Teaperaturtn 

unter 1 CO °C • . , 

5 /p Se -Veise bereits Zollagenayciroxy3a.e ^- 
3s -werxea aui iieae texae 

n«lt«, ieren Jodf arbzahlen s ^l.ei« 40 usd oO liege,. 
3, ia* -o.^*, ^ • J a..er S to«p 9 ro*id die 

sitzt, bestiJ^te organxscae rero-^^e- — 

zunellen. Gegenuoer ^olla 6 ea_-j - - w-- 

.edoca nur vorubergeaead aui , *ie es auca xa de- 

. . -y.^ a "vltl ^ef'xaaea , xa-> si- - 

3C237 bescixrieben xst. i« - — —a — 

, . „,„^ ^-coseitiger 5t abi^xsxe-xa s aer 

bleibeaxe Aufaeil^-s - 1 - » ° . . . , 

_ , ^o-^sc-aftea a-or daaa srsxexoar xS . 

aavjead-xa-stecaaxscaea 3 v-~ - 0 _ Q ™^ 

-o'^^irk-oag des V/asserstcff pero:cxds xa J 

Ird alkali icneri gesc^ii-— • 



jTacd d 



-^^-^c r 3. i-i- ^axre^a^e 



30 5iiser .assers-off peroxxxl^s^ — 



^ n einiacii er .ex^c 

a T 7. "L 5 



o o 1 " o ri ^ ^ ^ '"1 j. y* - 

— - ^ — — , , -.•a. - - - ^ o o v^r— 

aellvxng ies x,eaerayarc_yaa-s» w 



Dec filtrier-en Laderhydrolys at v;erden bei 50 J C bis SC 
1,0 bis 1,5 fi 30 jaige "Tasserstof f perozidlosung oder C,5 b-s 
1,0 Carbanidperiiydrat ^esetzt and bei dieser Temperatur 
3 bis 4 3 tun dsn lang einwirken geiassen. Anschlie 3end v/er- 
den in an sich beiannter ".Veise die Calsiuaionea ait Natrium 
carbonat als Calciumcarbonat ausgefallt. Es wird filtriert 
•wind die blanke LSsung durci. Takuucdestillaticn konzentriert 
"Jahrend oima diese ITachbehandlung Jodf arbzahlen von 40 bis 
60 erhaltan werden, gestattet das erf indungsgema^e Hydro- 
lyse- uad Seinigungsverf ahren die Hers t el lung von Zollagen- 
hydrolysaten aix Jodf arbzahlen von 10 bis 20. Diese heller. 
Hydrolysate sind besonders geeignet zur Soraulierang von 
?einicosGetika. Zin v/eiterer 7or-fceil der Zrfindung liegt 
darin, da5 bei 7er\7endung von heterogenea Ausgangsnat erial 
die dadurci bediagten 3chwan>iingen der -ualitatsparaneter 
weitgehend au.sgeglich.en v/erden. 
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1 2CC Carcalederabfille *erdea aix 125 al Nasser, >6 al 
* 5 ° eSl?or ; Tatrc3 i 3 uge so-.7ie 25 g Indus trie kalk verseXzx 
uat^Eifcrer. 3 Stundea lang «if 90 ± 5 -C «hit.t. 
Di. nicit hydrolyaierbaren Anteile sovrie das oorcm- 
nydrozid *erdea hex* abfiltriert, and das noch ^ 
Filtrat -.Tird olt 5,7 al einer 50 ^igen ".Tass ers.oi.pe. - 
ozidlbsuag vernischt. 

'-c- 3 Standen v/erdea die in Hydrolysat enx-a-.ener, 
Caloiumionen durca Zugabe von Hatri^carbonax ausgexalit. 
Das ausgsflOlte Calciumcaroonat *rd abfiltriert and das 
blaS^Ibe Piltrat im Vafcurun bis auf einen :es-st^ 6 . 
blaiig-xoe * , e -dea 155 g eines Eollagea- 

aalt von 50 £ exngeengt. -a -*e-aen s 
hydrolysates cat einer Jodfarbzahl von 14 ur.d einea 
Anxnosxicksxoffgenalt von 1,1 erhalten. 

200 g Caroaiederabfalle *erden ait 125 -1 -seer, 17 d 
12,5 ^iger ITaxrcnlauge so.xe 20 * I-*"— ^ _ 
und uater Eiihren 2,5 Studu auf 90 ± > - — 



2. 



D J nicnx nydrolysierbaren Anteile sovn.e das Circa- 

_ . i_ 



• a r v--i+Hsrt and a as ncc: 
^yd-oxid 77erden nex3 ao^i — i— ■ - — 

^-r-t ait 2 g Carbaaidperaydrat versexst. 
i.x--i- _ »r - -r>oi ts at entnaltenen 

Nach 4 Standen vxerdea axe H.a.olys.x ^ 



s aasgefallte Galcivaacarboaax var 
: ^d das blaSgelbe IMltrat im Takaua bis a-. 



stofxsrenalt von 50 £ eiageeagx. 
3s Tardea U5 S sines aollagenhydrolysaxe: 

- , , i t-q "i ^ uLiicL — ~_ n s n x^j_i3_- 

125 =1 ■3S5er f =C ai 



_ a -r ^ ^ — ^ r* 



3. 2C0 ^ 

;e so 

.en auf 90 - 5 ^ ^ 



r.yarc_, = -- ^ liltrax aix -1 

eiaer ;C ^igsr. Vassersxoz-xero:^— ~* — o 
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Nacbi 3 Stunden v/erden die ±n Hydro lys at errchalt enen 
Galci^JLdicnen durcb. Zugabe vcn ^Tatriu^ic arbonat ausge— 
fallt ♦ Das ausgefallte Calci'o^car ccna* *,7ird acfil- 
triert und das blaiBgelbe Piltrat in Takuuxi bi3 aui 
einen Peststof f gehalt von 45 & eingeengt, 
3s 77 era en 130 g eines ZollagenJaydrcIysates e rial ten 
rait einer Jodf arbzaiid. von 19 und einea Aninostic^:- 
st of fgehalt von 1,8. 



Vexfahxen zur Kerstellung schwachgef axbtex Xollagen- 
hydrolysate aus kollagenhalt igen tiexischen Rohstoffen 
wie Chxomledexabf alien duxch Umsetzung ait zwei ver- 
schiedenen starken 3asen wie Alkali- und Srdalkallhy- 
droxiden, gekennzeichnet dadurch, daS zur Aufhebung der 
interf ibxillaxen "exnetzur.g des Xollagens die starke 
Base in einer Menge von 1 bis 10 3 und zur Hydrolase 
bis zum gewunschten Hydr olysegrad die schwache Base in 
einer Menge von 10 bis 50 * eingesetzt, die Reaktion 
unter Normaldruck bei Temperatuxen zwischen 70 und ICO 
duxchgefUhxt und das P.eaktionsgemisch In an sich bekann- 
ter .Yeise duxch Filtration geklaxt , die Srdalkaliionen 
mit Natxiumcaxbonat ausgefallt, erneut filtxiext und das 
:etzt blanke Filtxat iai Vakuum konzentxiext wixd. 

Vexfahxen nach Punkt 1, gekennzeic hae t dadurch, dafl als 
verschieden staxke Basen Natrium hjdroxid und Calciua- 
hvdroxid eingesetzt wexden. 

Vexfahxen nach Punkt 1 und 2, gekennzeichnet daduxch, dai3 
die Eydrolyse bei 95°C durchgefuhrt ivixd. 

Vexfahxen nach Punkt 1 bis 3 ,- gekennzeichnet dadurch, daD 
Kollagenh-dxolvsate , die 3xdalkaliionen , vcxzugs^eise 
Calciumionen enthalten, ait Oxjdationsnitteln, vorzugs- 
weise mit .Yassexstoffpexoxid und dessen Dadditicnsvex- 
binaungen, bei erhchter Zernpexatur, vorzugsweise bei 
60 bis eo°C, aufgeheilt Trird und in an sich bakanntex 
•■7eise die Calciumionen --it :iatr iu-carb or.at ausgefallt -.vex 
den, filtriert und das ;etz: blanke ?iltxat i~ Takuu.- 
>n-n ~.p- - .- ■= 9 r t wird. 



